
� 卷 � 期

的稳定性外
,

还要提高膜内 �
� � � 浓度

�

现

在我们可以使膜内所能浓缩的铬离子含量达

到 � � , � ��� �
,

相当于铬酸 ��
�

, 克 �升
�

这可

以考虑作低铬镀铬及镀锌后的 铬 酸钝 化使

用
�

�
�

膜相连续实验表明
,

制备的液膜可以

再生并重复使用
�

�
�

通过膜的稳定性试验
,

使我们了解到
,

增加膜内龟解质溶液浓度
,

增加膜相胺的浓

度
,

降低溶液的 � � 值以及升高温度等能导

致膜稳定性的降低
�

因此要适 当控制上述因

素
,

以取得适 当稳定性的液膜
�

液膜稳定性的研究
,

加深了对液膜体系

物理化学方面的了解和认识
,

从而有助于我

们对某一液膜体系应如何选择合适的操作条

科 学
·
�

�

件
�

通过液膜提取铬的试验
,

说明此项研究具

有实际的工业使用价值
�

这可能导致含铬废

水及废药的封闭循环使用
,

为重金属离子所

污染的废水治理工作提出了又一条新路
�
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裂变径迹分析法测定水中微量铀
�

翟鹏济 康铁笙 张志尧
� 中国科学院高能物理研究所�

一
、

引 言

固体径迹探测器是本世纪六十年代发展

起来的一种核探测器
�

当带电粒子经过绝缘

固体 �如塑料
、

玻璃以及云母等矿物 �时
,

在其

轨迹附近造成辐射损伤
�

用适当化学试剂处

理
,

辐射损伤处能形成可用普通光学显微镜

进行观测的蚀刻径迹
�

目前已在很多科学技

术领域中广为应用
〔��

�

云母
、

石英
、

玻璃和

塑料等多种固体径迹探测器能 记 录 裂 变 径

迹田
�

因此
,

这些材料广泛用于研究与裂变有

关的问题�� 
��

�

自 ��� � � 和 � �� ��
�
提出利用这类探测器

经中子照射
,

通过裂变径迹测定微量铀含量

的方法 �� , 以来
,

裂变径迹分析法在地质�� ,�� 

和环境 �� ,�� 等样品分析中已有应用
�

聚碳酸醋塑料固体径迹探测器裂变本底

径迹很少
,

方法简便
、

易于处理
、

灵敏度高
,

可

用于测定 ��� 水平的含铀量
�

本工作是用辽

宁朝阳塑料厂生产的聚碳酸 醋薄 膜 作 探 测

器
,

通过
��� � �

� ,

� 反应测定若干种环境水样

中的微量铀含量
�

二
、

实 验 部 分

�
�

方法原理

将准确体积的天然铀标准溶液和水样同

时在相同的条件下
,

用热中子以相等的积分

通量进行照射
,

通过比较探 测 器 上记 录 的

�� � �
� ,

�� 反应所产生的诱发裂变径迹数
,

即

可算出样品中的含铀量
�

公式如下 �

� 本文为 �� � � 年 � 月在成都召开的首届核化学 与放

射化学论文报告会上的报告
�
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了 � �
�

·

�
、 ,

—
一 �� 口中�

�

�

—
总径迹数 目

�

—
二 � 的比例常数�对裂变反应而

言
,

两块裂片之一将交于探测器

的观测面上�
‘

—
铀的浓度�重量 �体积�

�

—
所取溶液体积

�

—
天然铀的原子量

�

—
阿佛加德罗常数

�

—
一

裂变截面

功

—
热中子通量

�

—
照射时间

若分别以
“

样
”

和
“

标
”

对 �
、

� 和 � 注右

下角
,

经比较则为
�

用稀硝酸和蒸馏水在超声波清洗器上清洗十

分钟
,

再用水冲洗
,

最后用蒸馏水冲洗干净
,

烘干水分
�

在 ��� 士 �
�

�� ℃
,

�� 克氢氧化纳

加 � �� 克水 中蚀刻 �
�

� 小时
,

在水中冲洗数十

分钟
,

蒸馏水洗净
,

烘干水分
,

用光学显微镜

��� � �� �扫描径迹数 目
�

三
、

结 果 和 讨 论

� 样
� 乙立竺旦

�

丁, � � 标
�振

�卜
��

详�卜
�

���十�卜�讲�

����,‘

�一日、乞工��象荆姗一

�
�

标准和样品的制备

溶分析纯 �仇� � �
�

�
� ·

� � �� 于 � � �
�

� , � � �
,

� � � � 中
,

配制 �
�

� � � � �飞 � � �一
� �

�

�� � �� 一馆� � � 浓度范围的七种天然铀标

准溶液
��� 

�

并用荧光法和比色法等进行过校

验
�

聚碳酸醋膜片 �辽宁朝阳塑料厂产 �在使

用前分别用乙醇
、

稀硝酸和离子交换水清洗
,

以除去表面上可裂变核素的污染
�

用微量移液管分别取准确体积的上述标

准溶液
、

稀硝酸 � � � ��
,

� � �
,

作为试剂

空白�和样品 �珠峰水
、

自来水
、

河水
、

湖水和

海水 �于清洗过的聚碳酸醋探测器膜片上
,

放

人装有五氧化二磷的千燥器内千燥
�

�
�

照射和测量

待上述滴有溶液的探测器膜片 干 燥 后
,

每张膜片均用事先准备好的一片清洗过而未

滴溶液的聚碳酸醋片覆盖
,

依次叠成迭
,

置于

木制固定架内压紧
�

用铝箔包好
,

放在铝罐

内
,

在清华大学游泳池式反应堆反射层内照

射十分钟 �热中子 �
�

� � �户��
� � �

�

�
,

快中

子 � 火 ��‘, � 八�
� ·

� �
�

冷却后
,

取出聚碳酸醋探测器膜片
,

分别

�
�

标准曲线

标准样品中单位体积内裂变径迹数目和

铀浓度关系的标准曲线示于图 � 中
�

标准曲线为对实验数据处理后的直线 �

� 一 � �
�

� � � 十 �
�

��

式中 T 为单位体积内裂变径迹数( x 10
3
个/

m l) ;
‘

为天然铀的浓度 (X 10
一 9

9
/
m

l)

.

标准

溶液的实验 点对 这 条 直 线 的误 差范 围 是

0
.
1外一x2

.
1多
.

2
.
分析结果

样品分析结果列于表 1
.
聚碳酸醋 中珠

峰水样典型的裂变径迹分布见图 2
.

本工作测定北京市自来水样中含铀量在

(2
.
85一7

.
11) X 10飞/。l 之间

.
在同一时

期
,

北京市有关单位用其他方法测定的北京

地区若千个 自来水样的含铀量在 (3
.
7一7

.
6)

x 10 一g/m l 之间
.
数据列于表 2 中

.

美国自来水含 铀量 在 (0
.
11 一6、o ) x

1 0一99 / m l 之间‘, 5 ,
.

2 0 4 0

铀浓度 (x 10
一
g

g/

m l
)

图 1 径迹数 目与铀浓度之间的关系
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表 1 若千种环境水样中含铀t

样样品种类类 名称称 取样地点点 含铀 量量

((((((((( 又1 0
一 99

/
, , 1

1
)))

4444444444444444444444444444444444444444444444444 2

.

4 8 土0
.
2999地地表水水 珠峰地区区 绒布河一 l , , 海拔5350米米米

冰冰冰雪水水水水

湖湖湖水水 北京颐和园昆明湖湖湖 1
.
56 士0

.
0 444

JJJJJJJ
已表面面面面面面面面面面面面

00000000000000000000000000000000000000000 .0666湘湘湘江水水 源头
,

广西省海洋山山山

上上上上游(零陵以上 ))) 0
.4 111

000000000000000000000000000000000
.
5000中中中中游(零陵至衡 阳)))))

下下下下游(衡阳以下 ))) 0 .7000

海海水水 太平洋洋 东经 117
“
4 5

尹

北纬纬 2
.
0 8土 0

.
0 555

海海海 水水 38040矛矛矛

地地下水水 北 京地区区 通县自来水厂厂 2
.
8 , 士 0

.
0 666

自自自来水水水水水水水水水水水水水水水水水水水水水水水水水

故故故故宫并并 5
.
70土0

.
0 777

666666666666666666666666666666666
.
14 土 0

.
0 8886666666 0 1 井井井

中中中中关村高能物理所大楼楼 6
.3〔)士0

.
0 888

中中中中山公园井井 7
.11士 0

.
0 999

图 2 化学蚀刻后聚碳酸醋内珠峰水样典型的径迹分布

表 2 北京市有关单位分析的若干水样含铀量

取样地点

中山公园井

故 宫 井

含铀量 (义 10 一
9
9
/
;n
l
)

表 3 河水中铀范围

地地区区 范围( 义 10
一 6 克/升))) 方 法法

日日本本 〔1
.
3 4一1

.
2333 吸收分光光度度

美美国国 ()
.
0 1一1

.
2222 裂变径迹 法 (L

o
xa

几
)))

巴巴西 L
3111 0 .29 一 1

.
6111 裂变径迹法 (M

ak rofo l)))

湘湘江江 0
.
06一0

.
7 000 本工作(朝阳 1号聚碳酸酸

醋醋醋醋 )))

本工作所测定的湘江水 平均 含 铀 量 在

(0. 绍一7
.
0) x 10刁馆/xn

l 之间
.
表 3 列出了

几个国家河水含铀量的比较
.

从上述分析结果来看
,

本方法与其他方

法所得结果是符合的
.

3
.
干扰核反应 问题

利用反应堆 中子照射天然铀时
,

因为快

中子的存在
,

样品中的诩铀亦能发生238 u (
n ,

O

反应
.
同时

,

若干样品中含有社时
,

翻牡亦能

发生232 T h(
n ,

f) 反应
.
下面分别对这两个干

扰核反应的贡献问题进行讨论:

(1) 238 铀的千扰问题
.
238 铀丰度为99

.
3外

,

其热中子裂变截面 < 5 x 10一 靶
,

快中子裂

变截面为 3
.
1 x 10一‘靶 ;235 铀的丰度为 0. 7关

,

其热中子裂变截面为 ,
.
8 x 10

2
靶
.
而反应

堆中的快中子通量几乎比热中子通量小一个

数量级(快中子通量
: 9 x 20 , , n

/

e
m

Z ·

s
; 热

中子通量: 7
.
8 X 10 与/cln

Z ·

5)

.

并且由于

标准和样品是在同一条件下照射的
,

在相对

分析测定中
,

可不必考虑由于
238u (

n ,

O 反应

所产生的干扰问题
.

(2) 魂针干扰问题
.
232 社同位素丰度为

100外
,

其热中子裂变截面为 4
.
1 x 10一5 靶

,

快中子裂变截面为 7
.
2 x lo 一 靶

.
反应堆中

快中子通量几乎比热中子通量低一个数量级

(戏社只与 > 1
.
2 兆电子伏的中子发生裂变反

应 )
.
235 铀丰度为 0. 7外

,

其热中子裂变截面

为 5
.
8 X 10 2靶

.
因此

,

即使样品中含有与铀

同数量级的
232
社

,

用反应堆中子照射
, “32 牡 的

贡献仍比23 ,
铀小 10

3
倍
.
所以可不必考虑232 社

的干扰核反应问题
.

斗
.
照射样品 制 备条件
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认
,

而在 30 ℃ 蚀刻时
,

效果理想
,

径迹清晰易

辨(见图 2)
.

6
.
抽标准溶液的放置 时间问题

国内曾有人提出
,

极低浓度的铀溶液
,

放

置一段时间以后
,

浓度可能会下降很多
.
根

据我们的实验表明
,

保存在塑料瓶内的酸性

天然铀溶液
,

浓度低至 1
.
00 x 10一馆/间

,

放

置半年以后
,

未见浓度改变(见图 3)
.

./ /
/
/

/

48(320J60
(一三\。Olx岁彭划洲怜

聚碳酸醋探测器膜片具有憎水性
.
溶液

滴在其上不浸润
,

由于表面张力作用在膜片

上 自动凝成半球形
,

并依其液量多少等因素

而形成大小不等的圆面
.
当液滴蒸发时

,

非

挥发性无机盐残留下来形成一薄层
.
由于这

些无机盐有在边缘集中的倾向
,

所以它们分

布得不均匀
,

致使铀的诱发裂变径迹密度不

均匀切
.
若无机盐太多且过于集中在某部位

(无机盐厚度超过裂片射程
〔
14, 17] 时

,

) 将会损

失一些径迹
,

或者造成径迹过密形成团状不

易判读
,

也会使读出的径迹数偏低
.
例如本

工作中所做海水样品就是这样
,

因为海水中

所含盐分太多
,

致使干燥后集中在一些部位

的无机盐太厚
,

使离探测器膜片最远的一些

盐分所载带的铀的裂片在这些无机盐中的射

程小于这些盐层厚度而不能进人探测器膜片

内记录下来
,

所以所测量到的含铀量略低于

目前一般公认的海水含铀量
.
这可能就是 目

前还没有人用裂变径迹干法分析法测定海水

含铀量的原因
.

本工作使用五氧化二磷作为干燥剂在室

温下对样品进行千燥
,

干燥过程较缓慢
,

可使

液滴在一定范围内铺开
,

从而使产生的裂变

径迹分散开来
,

虽有时仍不很均匀
,

但使径迹

过于集中的现象减少
.
液滴铺开带来的间题

是扫瞄面积增大
,

但由于径迹较易判读
,

扫瞄

时间并无明显增加
,

且不致造成读数损失
,

这

对含铀量高的样品是有利的
.
目前一般采用

红外灯干燥样品[l81
,

由于温度较高
,

干燥较

快
,

无机盐析出较快
,

容易促使其集中
,

这对

于含铀量低的样品
,

如本工作中的湘江水样
-

分析是有利的
.
此外

,

尚有其他一些因素对

此有影响
.

5
.
蚀 刻条件

本工作采用 30 ℃ 的蚀刻温度
,

较文献所

述同类探测器膜片材料 (Le xa
n
) 之裂变径迹

蚀刻温度 (60 ℃)闭 低得多
,

而蚀刻剂和蚀刻

时间基本相同
.
我们发现在 60 ℃ 蚀刻时

,

探

测器膜片易发生乳白色浑浊
,

使径迹难于辨

一

一
-
丽爵丽几蕊

一一厄丁

一
)

图 3 径迹数 目与铀浓度的关系

7
.
方法 灵敏度

为确定所用试剂及实验中其他可能的环

境污染的铀的贡献
,

同时在同样条件下制备
、

照射
、

蚀刻
、

扫描了试剂空白 (H N 0
3,

5 +

9 5
,

v
/

v
) 样品

,

其含铀量为 6 汉 1 0一饭/m l
.
本

工作所采用的探测器膜片含铀量极低
,

观测

所得到的含铀量小于 10一1怡/c 耐
.
因此本实验

条件可测到 10一11 9 / m l 含铀量的水样
.
若能

进行适当前处理
,

如解决样品浓集等问题
,

则

本方法的灵敏度可达到 10一飞/nll 含铀量
.

四
、

结 语

本工作所建立的方法可用于测定任何含

铀量在 pPb 水平或更低之水样
,

方法既简便

又经济
.

* * *

中子照射工作得到清华大学核能技术研

究所反应堆运行组的协助
,

校验工作得到二

机部三所七室同志的协助
,

谨此致谢
.
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气透法测聚合物微孔滤膜的平均孔径

陈 恩 泽 王 静 荣
(中国科学院环境化学研究所)

近年来
,

膜分离技术在环境保护
、

医药
、

食品
、

电子工业及水处理等方面受到重视和

应用
,

其原 因之一是膜具有通孔孔径的特性
.

这促使人们对孔径测定进行研究
.
已采用的

方法有电镜
、

汞压人法即
, ,

前者多用于表面

孔的观测
,

需结合图象分析给出数据
,

设备

很昂贵
,

后者测各向异性膜必须给出最大孔

径
.
因此人们宁愿用最简单的气泡压力法和

滤速法氏IJ
.

气透法是表征各种型式超滤膜
,

超薄膜

或复合膜孔特性的简单可靠法
,

其所测孔径

及有效孔隙率为动力学参数
,

不包括死孔和

半通孔氏
4, .

利用该装置还可以开展对湿 膜

测试
,

以最大气泡压力算最大孔径即
,

进而可

测孔径分布切
.

本工作在 Y as ud
a
工作的基础上向较高

压力范围延伸
,

得出了测量孔的压力依赖性
,

并提出寻找正确测试平均孔径压力范围的实

验方法
.

基 本 原 理

Yas uda 根据 C ar m an 关于气体透过多孔

介质的流动原理旧
,

首先提出了气透法 测定

聚合物微孔膜平均孔径的方法[3J
.

气体透过膜厚为 L
,

膜两面的压差 △P -

办,

一 p
Z
的体积流速和气体透过系数15, 6] 分别

为 :

_ d(p V )

d t
生 一 K 全之
A L

( l)

尤 一 犬。
+

(
刀。

/
,

)歹 (2 )

式中 K
。

是 K nu ds on 透过系数 (
c
时/s ec )

,

表

示 歹~ o 时
,

气体分子间不发生碰撞 的分

子自由扩散流动
,

B
。

是膜的几何形 状 因子

(
Cm ,

)

,

平均压力 卢~ (p
: + pZ)/2(kg/

em ,

)

,

刀 为透过气体的粘度 (dy
nes ·

s
e

c

/

e

m

,

)

,

注 为

膜的有效面积
.


